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累 , 因此常被不法分子添加于动物饲料或饮用水中 ,
以提高胭体瘦肉率 由于其易在动物肝脏中积聚残
留,并通过食物链进人人体 人类食用后 ,可能出现
心跳加快 震颤 心悸等症状 , 严重危害人类健康
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色谱一质谱法(G C一M S) f 3 液相色谱法州 免疫分
析法困等 作为一种灵敏度高 方便适用的确证方
法 , G C一M S 和液 相 色谱一串联 质谱 法 (LC一M S/
M S)( 一7?在检测 俘2一兴奋剂上具有较广泛的应用 但
是 , G C一M S 需要将分析 目标物进行衍生化处理 , 分
析周期长 ,操作复杂 ;LC一M S/ M S 分析成本昂贵 ,难
以普及 ;液相色谱法灵敏度低 ,定性困难 ;免疫分析
法虽然灵敏度高 ,分析快速 ,但 假阳性 的几率高




SH IM A D ZU IJC M S ZOIO E V 液相色谱串联电
收稿日期 : 20 10一03一03
* 联系人
喷雾质谱联用仪 ,E Y E L A 减压旋转蒸发仪 ,IK A 台
式涡轮振荡器 , A gilen t固相萃取装置 , M CX (阳离
子)固相萃取柱(60 m g/3 m L )
盐酸克伦特罗标准溶液:10 m g L一
盐酸莱克多巴胺标准溶液:10 0 m g I洲一
混合标准溶液:分别移取 10 0 m g L一盐酸克
伦特罗和盐酸莱克多巴胺标准溶液 20 oL 于
10 m L容量瓶中, 用甲醇定容 ,制成 0.2 m g L一
标准溶液 再用甲醇配制成 1.0 ,5.0 , 10 . , 30 . ,
50 , , 10 .0 拌g kg一的混合标准溶液
流动相 A :称取乙酸钱 .20 9 溶于约 240 m L
已过 .45 拼m 滤膜的超纯水中 , 用 乙酸调节溶液
pH 为 4. 0 , 定容至 250 m L , 乙酸按溶液浓度为
10 m m ol IJ一
流动相 B :移取甲酸 .50 m L 于 50 m L 甲醇-
乙睛(l + 1) 溶液中,搅拌均匀
氨化甲醇溶液:移取 10 .0 m L 氨水于 250 m L
容量瓶中 ,用甲醇定容 ,混合均匀
甲醇 乙睛为色谱纯 , 其余试剂为分析纯 ,水为
超纯水(18.2 M n cm )
1.2 仪器工作条件
液相色谱条件:玩te rs il O D S SP C I 型色谱柱
(4.6 m m X 150 m m , 5 拜m ) , 流量 为 0. 80 m l才
m in 一 ,进样量为 20 拜L ,柱温为 40 梯度洗脱程
序 :o 一 Z m in , 流动相 A 由 90% 降至 70% ;2一
6 m in , 流动相 A 由 70% 降至 55% ,保持 2.0 m in;
8一g m in 时 , 流动相 A 由 55% 升至 90 % , 保持
1. 5 m in
质谱条件:电喷雾电离源电压为 1.5 kv , 射频
电压为 15o V ,直流电压为 5.o V ,传输管道温度为






1.S L m in 一 , 克伦特罗和莱克多巴胺的定性离子
分别为m /z 27 7 及 302
1.3 试验方法
移取尿液 10 .0 m L 于50 m L 带螺盖的离心管
中,加人等体积 pH 5.2 的2 m ol L一乙酸按溶液,
充分振摇混匀 将混合溶液全部转移到连接于固相
萃取装置上的 M C X 固相萃取柱上 ,流速控制在每
秒 1 滴 然后依次用水 5 m L 和甲醇一水(1 + 1) 溶液
5 m L 淋洗柱子 淋洗液完全通过小柱后 , 抽真空
3 m in 以 10 m L 氨化 甲醇溶液洗脱 , 洗脱 液用
50 m L K D 瓶收集 将洗脱液在 40 C 水浴中旋转




在仪器工作条件下 ,分别取 5.0 拜g kg一克伦
特罗和莱克多巴胺混合标准溶液 空白猪尿样品及
添加 50 . 拼g kg一1克伦特罗和莱克多巴胺的空白
猪尿样品进行分析 ,3 者的总离子流色谱图见图 1
由图 1 可知:莱克多巴胺的保留时间为
6.80 m in ,克伦特罗的保留时间为 8.10 m in
5. 拜g kg一克伦特罗和莱克多巴胺标准溶液
的质谱图见图 2一图 3
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(C) 空白猪尿加标克伦特罗和莱克多巴胺
图 1 混合标准溶液(a) 空白猪尿(b) 和空白猪尿加人标准克伦特罗
和莱克多巴胺(c)的总离子流色谱图
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别在 5. 一30.0 拌g kg一和 5. 一50. 拌g kg一
范围内与其响应信号呈线性关系 , 线性回归方程
分别为 夕~ 30 440. O3 x 一 84 222. 43 和 少=
25 974.23 x + 101 690.9 , 相关系数分别为0.992 1
和 0.9 9 3 以 3 倍信噪比计算方法的检出限 ,计算
得到猪尿中克伦特罗和莱克多巴胺的检出限均为
1.0 样g kg一1 (下转第 862 页)
8 60
样品
表 l 精密度和回收率试验结果(n= 6)
Ta b . 1 R esu lts o f tes ts fo r P溉 isio n an d rec o very
测定值 RSD 加标量 测定总量 回收率






率和雾化气压力的增大而降低 RF 功率过低 ,样
品无法等离子化 , R F 功率过高 , 发射强度不稳定;
雾化气压力的变化对测量精密度有影响 ,过低的压
力将使雾化器雾化稳定性降低 试验选择 R F 功率




射强度与其质量浓度在 20 胖g L一范围内呈线性
关系 ,线性回归方程为 y一2 054 . 尸+ 6.6 , 相关系
数 0.999 2
对 n 份硝酸(2 + 98) 空白溶液进行测定 , 以
3倍标准偏差计算方法检出限为0.01 m g kg一
2.5 样品分析




进行测定 ,结果为 0.172 m g kg一 , 与本法测得结
果 比较 接近 称 取果 汁饮料 黄 豆酱 月 饼各
0.30 0 0 9 ,分别添加 2 个浓度水平砷标准溶液 , 每
个水平平行测定 3 次 ,回收率结果见表 1
果汁饮料
黄豆酱
0 . 0 2 2
0. 185
(). ()8 ()





月饼 l ()() 3 . (). 3 3 3 (). 4 2 9
(). 6 6 6 0 . 7 1 () 9 3. 0
本工作采用微波消解法处理样品 , 用 IC P一A E S
检测食品中总砷含量 ,线性范围宽 准确度高 灵敏
度好 方法准确可行 ,并且可以多元素同时测定 ,缩
短测定周期 ,提高工作效率
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2.3 方法的回收率及精密度
在空 白猪 尿样 品 中分 别 添加 5. , 10 . 0 ,
50 拼g kg一的克伦特罗和莱克多巴胺混合标准
溶液 1.0 m L ,按试验方法进行处理 ,做加标回收试
验 ,所得相对标准偏差(n 一6) 和回收率结果见表 1
表 1 回收率及精密度试验结果(n = 6)















克伦特罗 5.0 3.46 69.2 8.2
10 . 0 7 . 2 4 72 . 4 5 . 6
5 0 . ) 3 8 . 1 76 . 2 4 . 8
莱克多巴胺 5.0 3.69 73 .8 7. 6
1 0 . 0 7 . 6 2 7 6 . 2 6 . 2
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